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@) Vorrichtung und Verf ahren zum Steuern und MIschen elner der Zentrif ugalkraft ausgesetzten FlUssIgkeltsstrfimung. 

@ Vorrichtung zum Steuern und Mischen einer dem EinfiuB 
der ZentrifugaJkraft in ainem urn eine Achse rotierenden Ele- 
ment, Insbesondere dem Rotor eines Zentrifugalanalysators 
ausgesetzten FIQssigkeitsstrdmung, wober die zu steuernde 
Flussigkeitsmenge ein begrenztes Voiumen hat. Im Stro- 
mungskanal (36. 41) fur die Flussigkeit ist mfndestens eine 
Staukammer (38) vorgesehen. deren Rauminhalt groBer ist als 
das maximaie Fiussigkeitsvolumen, Sie ist so geformt. daB die 
Flussigkeit bei einer Rotation des Elements mit einer hinrei- 
chend hohen ersten Drehzahi in ihr verblelbt. Mit der Staukam- 
mer (38) steht ein Auslaufkanal (40) in Verbindung, der so ge- 
fOhrt und angeordnet ist. daB mindestens ein Teil (76) davon 
radlaJ naher zur Rotationsachse als die Flussigkeitsoberflache 
wahrend der Rotation mit der ersten Drehzahi liegt, Seine 
Wimde (64, 65, 66) bestehen aus einem von der FIQssigkeit be- 
netzbaren Material. Sein Querschnitt ist so gestaltet, daB die 
FIQssigkeit bei einer zweiten Drehzahi. die kleiner ist als die er- 
ste Drehzahi, durch Grenzfiachenkraft getrieben in den Aus- 
laufkanal (40) eindringt. 

Weiter wird ein entsprechendes Verfahren beschrieben. 
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Vorrichtung und Verfahren zum Steuern und Mischen 
einer der Zentrifugalkraft ausgese tzten Fllissigkeits- 
stromung- 

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Steuern und 
Mischen einer dem Einflufi der Zentrifugalkraft in einem 
urn eine Achse rotierenden Element, insbesondere dem 
Rotor eines Zentr ifugalanalysators ausgeset 2 ten Fliissig- 
keitsmenge, wobei die zu steuernde Flussigkeitsmenge ein 
begrenztes Volumen hat, sowie ein Verfahren zum Betreiben 
einer derartigen Vorrichtung. 

Die Erfindung ist insbesondere zur Verwendung in Zentrifugal 
analysatoren geeignet, wie sie seit einer Reihe von Jahren 
fur Zwecke der chemischen Analyse, insbesondere in der 
klinischen Ghemie, gebrauchlich sind. Derartige Analysatoren 
zeichnen sich besonders durch ihren relativ einfachen 
mechanischen Aufbau und demzufolge grofSe Zuverlassigkeit 
aus. Sie haben im allgemeinen kreissymetrisch aufgebaute 
Rotoren mit einer Mehrzahl von radial verlaufenden Stromungs 
kanalen, die mehrere Kammern verbinden. Jeder Stromungs- 
kanal weist von innen nach au/Sen ublicherweise einen mulden- 
formig ausgebildeten Reagenzraum, einen Probenraum und einen 
Meftraum auf , der bei den bekannten Einr ichtungen als 
optische Kuvette ausgebildet ist. Oblicherweise werden der 
Reagenzraum und der Probenraum bei stehendem Rotor mit 
fliissigem Reagenz beziehungsweise der zu untersuchenden 
flussigen Probe C^^ist Serum oder Plasma des Blutes) ge- 
fiillt. Danach wird der Rotor in verhaltnismaftig schnelle 
Umdrehung (grofJenordnungsmafJ ig 1 000 Umdrehungen/Minute) 
versetzt, so da/S das Reagenz von der Zentrifugalkraft durch 
den Stromungskanal in die Probenkammer und Probe und Reagenz 
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gemeinsam durch die Fortsetzung des S tromungskaiials 
in die optische Kuvette getrieben werden. 'fVahrend der 
Rotation des Rotors wird dann die optische Absorption 
des Reaktionsgemisches in den verschiedenen Kuvetten 
5 mit Hilfe geeigneter Detektoren und einer die Synchronisation 
des Rotorlaufs und der Auswerteeinrichtungen ermoglichenden 
elektronischen Schaltung gemessen. Ein besonderer Vorteil 
der Zentrifugalanalysatoren besteht hierbei darin, dafl der 
Reaktionsverlauf in alien Kuvetten des Rotors praktisch 

1o gleichzeitig verfolgt werden kann und dadurch eine be- 

sonders genaue Auswertung insbesondere dann moglich ist, 
wenn die Kinetik der Reaktion die ge^vtinschte Aussage iiber 
einen bestimmten Bestandteil der Probenfliissigkeit gibt. 
Das Prinzip des Zentrifugalanalysators ist aus zahlreichen 

15 Publikationen bekannt^ so dafi hier nicht x^eiter darauf ein- 
gegahgen werden soil. 

«- 

Ein Nachteil der bekannten Zentrif ugalanalysatoren besteht 
darin, dal3 sie nur relativ einfache Reaktionsablauf e erlauben. 

2o Wie beschrieben, werden eine oder in Ausnahmefallen auch 
mehrere Reagenzf liissigkeiten in einem Arbeitsgang mit der 
Probe vermischt und durch Zentrifugalkraft in die Kuvette 
transportiert . Die Reaktion mulS deswegen notwendiger^v-eise 
einstufig sein, das heiiSt es gibt insbesondere kein Moglich- 

25 keit, zunachst eine Vorreaktion mit einem ersten Reagenz 

ablaufen zu lassen und dann, gegebenenf alls nach einer ent- 
sprechenden Inkubationszeit, eine zweite Reaktion mit einem 
weiteren Reagenz durchzuftihren . Derartige zweistufige 
Reaktionen sind aber insbesondere in der klinischen Analytik 

3o von erheblicher Bedeutung. In der DE-PS 2o o9 993 ist im 
Zusammenhang mit einer anderen Aufgabenstellung eine Ein- 
richtung beschrieben, die eine Steuerung^ das heiftt ein 
Unterbrechen, gezieltes Freigeben und Umlenken einer Flussig- 
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keitss tromung in einer Einrichtung der eingangs erwahnten 
Art . erlaubt . Bei dieser bekannten Vorrichtung sind im 
Stromungskanal der Fliissigkeit Hohlraume vorgesehen, die 
jeweils durch einen siphonartigen Kanal mit dem anschlielSenden 
^ Hohlraura verbunden sind* Derjenige Tail des Siphon, der 

der Rotationsachse am nachsten liegt, ist dieser naher als 
der Fliissigkeitsspiegel in dem Hohlraum bei der Rotation 
des Rotors. Dadurch wird zunachst nur der Hohlraum und 
der anschliefSende Teil des siphonf ormigen Kanals mit 

1o Fliissigkeit gefiillt- Das Weiters tromen der Fliissigkeit 

aus dem Hohlraiim in die sich an den Siphon anschliefJende 
Kammer wird dadurch bewerkstelligt , daf3 ein entsprechender 
Gasdruck an den Hohlraum angelegt wird, der die Fliissigkeit 
durch den Siphon treibt. Die Zufiihrung des notwendigen 

15 Druckgases. 3U dem Rotor kann nur in dessen Zentrum er- 
folgen und ist notwendigerweise aufwendig in der Kon- 
struktion. Sie erfordert eine spezielle Rotorgestal tung, 
durch die der Konstruktion des Rotors in anderer Hinsicht 
uneriviinschte Beschrankungen auferlegt werden. 



Aus der DE-OS 2o 22 o84 ist eine Vorrichtung bekannt, 
bei der ein Flussigkeit, insbesondere eine Proben- 
flussigkeit, wie zum Beispiel Blut, sum Zwecke des 
Abzentrifugierens von festen Bestandteilen in ent- 
sprechende Kammern geschleudert wird, aus denen sie 
beim Anhalten des Rotors aufgrund der Schwerkraft 
in zentripetal schrag nach unten ftihrende Kanale ab- 
flielit. Diese Einrichtung hat einen erheblichen Platz- 
bedarf und birgt, wollte man sie zum Steuern des 
Fliissigkeitsstroms verwenden, das Risiko, dalS ein Teil 
der Flussigkeit unkontrolliert durch die relativ groflen 
Kanale weiter stromt . 
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Ein anderes Problem der bekannten Zentr ifugalanalysatoren 
bezieht sich auf die Durchmischung der Flussigkeit. Es ist 
fur die Analyse sehr wesentlich, dafS Reagenz und Probe in 
kurzer Zeit und moglichst vollstandig durchmischt xverden, 
bevor sis in die Mefikiivetten gelangen. Zur Erreichung dieses 
Zieles sind bereits eine Vielzahl von Verbesserungen an 
Zentrifugalanalvsator en vorgeschlagen worden, beispielsweise 
die Verwendiing verschieden geformter S tromungshindernisse , 
die die Vermischung der sie durchs troraenden Flussigkeit 
verbessern sollen* Eine andere bekannte Vorrichtung zum 
Mischen von Probe und Reagenz in einera Zentrifugalanalysator 
ist der US-PS 3,795,451 zu entnehmen* Deren Rotor weist eine 
Probenkanuner auf, die durcli eine senkrechte Wand von der 
radial auswarts liegenden MeiJkiivette getrennt ist. 
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Am oberen Ende der Trennwand ist ein Durchla(3 von der 
GroBe einer Kapillare vorgesehen. Radial innen von cfer 
Probenkammer liegt eine Reagenzkammer , wobei die Trenn- 
wand zwischen diesen schrag nach unten geneigt ist und 
an ihrem Unterende einen DurchlafS von der Abmessung einer 
Kapillare aufweist- Im Betrieb wird zunachst das Reagenz 
bei einer niedrigen Rotordrehzahl in die Probenkammer ge- 
trieben, die gleichzeitig als Mischkammer dient. Nach 
einer vorgegebenen Zeit wird die Drehzahl erhoht, wodurch 
die Reaktionslosung aus der Probenkammer in die Kuvette 
getrieben wird. Mit einer derartigen Einrichtung, bei der 
die Verbindungskapillare zwischen Reagenzkammer und Proben- 
kammer einerseits und zwischen Probenkammer und KQvette 
andererseits jeweils an der zentrifugal aufien liegenden 
Wand der Karamern angeordnet ist und ausschl iefSlich in 
Richtung der Zentr ifugalkraft verlauft, wird zwar moglicher 
weise die Durchmischung von Reagenz und Probe in der^ 
Probenkammer verbessert, ein gleichzeitiges Steuern des 
Reaktionsablaufes in dem zuvor angesprochenen Sinne 
zur Erreichung einer moglichst vielfaltigen Behandlung 
der Reaktionslosung, wird bei dieser vorbekannten Vor- 
richtung jedoch nicht erreicht (und in der Druckschrift 
auch nicht angestrebt) . 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, 
ein Steuern, das heiflt Umlenken, Unterbrechen und Frei- 
geben einer volumenmalSig beschrankten Flussigkeitsstromung und gleich- 
zeitig ein Durchmischen der Fliissigkeit in einem rotierenden Element 
zu erreichen, wobei die entsprechende Vorrichtung zu- 
verlassig und ohne bewegliche Teile ' arbeiten und auf 
engem Raum zu realisieren sein soli. 



Diese Aufgabe wird bei einer Vorrichtung der eingangs 
bezeichneten Art dadurch gelost, da/J im Stromungskanal 
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ftir die Fliissigkeit eine nach radial auSen geschlossene 
Staukammer vorgesehen ist, deren Rauminhalt grolSer ist 
als das maximale Fliissigkeitsvolumen und die so geformt 
istj dafS die Fliissigkeit bei einer Rotation des Eleinents 
5 mit einer hinreichend hohen ersten Drehzahl in ihr ver- 
bleibt und mit der Staukammer ein Auslaufkanal in Ver- 
bindung steht, der so gefuhrt und angeordnet ist, daiS 
mindestens ein Teil davon radial naher zur Rotations- 
achse als die Fliiss igkeitsoberflache wahrend der Rotation 

lo mit der ersten Drehzahl liegt, dessen ^*^s.nde aus einem 
von der Fliissigkeit benetzbarea Material bestehen und 
dessen Querschnitt so gestaltet ist^ dafi die Fliissigkeit. 
bei einer zweiten Drehzahl, die kleiner ist als die 
erste Drehzahl, durch eine Gisnzxlachenkraft getrleben in den Aus- 

15 laufkana 1 eindringt. Das entsprechende Verfahren ist da- 
durch- gekennseichnet , daI3 man die Fliissigkeit mit einer 
Drehzahl, die in einer Zentr ifugalbeschleunigung resnltiert, 
die grofier ist als die Gravitationsbeschleunigung, in den 
Stauraum treibt und nach Ablaux der ge^viinschten Aufenthalts- 

2o dauer in dem Stauraum die Drehzahl soweit senkt, dafi die 

Fliissigkeit den mit dem Staurautm verbundenen Auslaufkanal * 
durch Kapillarkraf t getrieben, fiillt:, 

Im Gegensatz zu der zuvor erwahnten bekannten Vorrichtung, 
25 zeichnet sich also die Erfindung dadurch aus, dal3 eine 
Staukammer vorgesehen ist, deren Auslaufkanal nicht un- 
mittelbar radial nach au/Sen mit der nachsten Kammer ver- 
bunden ist, sondern zumindest teilweise radial naher zur 
Rotationsachse liegt als die Fliissigkeitsoberf lache, die 
3o sich wahrend der Rotation mit einer hinreichend hohen 
ersten Drehzahl in der Staukammer ausbildet. GemaiS dem 
erf indungsgenrafien Verfahren soil diese erste Drehzahl mindeste 
etwa so hoch sein, dafi die daraus resul tierende Zentrifugal- 
beschleunigung in der Staukammer etwa der Graviationsbe- 
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schleunigung entspricht. In diesem Fall erhalt die 
Flussigkeit einen nach unten und innen geneigten 
Meniskus, verbleibt aber wahrend der Rotation rriit 
der ersten Drehzahl in der Staukammer und gegebenen- 
5 falls, ahnlich wie bei der zuvor erwahnten siphon- 

artigen Konstruktion , einem Teil des Auslauf kanals . 

Im Gegensatz zu der in der US-PS 3,795,451 beschriebenen 
Vorrichtung wird das Weiterstromen der Flussigkeit 

10 nicht durch eine Erhohung der Drehzahl, sondern durch 

eine Senkung der Drehzahl erreicht. Im Zusammenhang 
damit ist wichtig, daB der Auslauf kanal der Staukammer 
aus einem von der Flussigkeit benetzbaren Material be- 
steht. In diesem Fall sind die Adhasionskraf te , die 

15 zwischen der Wand des Kanals und der Flussigkeit wirken, 

groBer als die Kohasionskraf te zwischen den Fltissigkeits- 
teilchen und inf olgedessen hat die Flussigkeit das Be- 
streben, die sie begrenzende Wand zu benetzen, Man spricht 
in diesem Fall auch von einer positiven Grenzf lachen- 

2 0 energie, die zu einer entsprechenden Grenzf lachenkraft 

fuhrt. Der Auslauf kanal ist in seinem. Querschnitt so 
gestaltet, daB diese Grenzf lachenkraft oder Kapillarkraf t 
die Flussigkeit bei Abwesenheit anderer Krafte und ge- 
gebenenfalls auch ohne Unterstutzung durch die Schwer- 

25 kraft in den Auslauf kanal ansaugt. 

Urn eine Saugwirkung entfalten zu konnen, muB der Aus- 
lauf kanal kapillaraktiv gestaltet sein. 



30 



0073512 



- 7 - 

Besonders bevorzugt ist eine langliche, beispielswei- 
se rechreckf ormige Querschnittsgestaltung des Ans- 
laufkanals, bei der die kleinere Dimension des Recht- 
eckes so klein ist, da3 eine Saugwirkung in dera ge- 
wiinschten AusiuaB erreicht wird, wa.hr end die lan- 
gere Dimension des Querschnittsrechteckes so berries- 
sen is-t, daB insgesamt die fiir die gewunschre Stro- 
mxing notwendige Querschnittsf lache resultiert. 

Gemafl dem erf indungsgemaBen Ver£ahrensvorschlag triti: 
die Flussigkeit:, wie erwahnt:, bei einer Senkung der 
.Drehzahl in den Auslaufkanal ein und fiill-c diesen, 
Durch geeignete , im f olgenden noch mehr iiri einzelnen be- 
schriebene MaSnahmenr kann sie dann aus dem Auslaufkanal 
in einen entsprecbenden Aufnahmeraum weitertransportiert 
werden, so daS die gewiinschte Steuerung der Fliissigkeit 
allein durch eine entsprechende Variation der Drehzahl 
erreich-t wird. tiberraschenderweise fiibrt. die enge, kapillar 
formige Ges-fcaltung des Auslauf kanals nicht: zu einer Sperr- 
wirkung^. die erst durch eine Erhohung der Drehzahl xiber- 
wunden werden miiBte^ sondern die Kapillarkraf t laBt sich 
mit Hilfe der erf indungsgemaBen konstruktiven MaBnahmen 
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vorteilhaft nutzen, uin ein Weiterleiten der Fliissig- 
keit auch ohne Unterstiit zung anderer Krafte, ins- 
besondere der Schwerkraft oder eines entsprechenden 
Gasdruckes zu erreichen. Gleichzeitig warden mehrere 
5 in die Staukammer zugefiihrte flussige Komponenten 

intensiv und schnell durchmischt . Es ist %vohl als un- 
erwartet anzusehen, dafS eine derartige, insbesondere 
in einem Zentrif ugalanalysator auf engem Rauiu unter- 
zubringende und itiit sehr kleinen Querschnittsdimensionen 
1o arbeitende Vorrichtung sehr zuverlassig funktioniert , 
wie praktische Erfahrungen mit der erf indungsgemalSen 
Vorrichtung zeigen. 

Die Erfindung uird im Folgenden anhand eines in der 
Zeichnung darges tell ten Ausf Qhrungsbeispiels naher er- 
lautert, wobei auch auf bevorzugte Ausf uhrungsf ormen 
der Erfindung und die damit verbundenen Vorteile einge- 
gangen wird, 



1 5 



2o 



25 



3o 



Es zeigen; 

Figur 1 eine schematische Darstellung des Rotors eines 
Zentrifugalanalysators mit eineia darauf befindlichen Ein- 
satzelement, das den Stromungskanal fur die Flussigkeit 
enthalt . 

Figur 2a und 2b den Querschnitt von der Seite und die 
Aufsicht eines entsprechenden Einsatzelementes , das die 
erf indungsgemaUe Vorrichtung aufweist. 

Figur 3 eine Detailans icht einer erf indungsgemafSen Steuer- 
und Mischvorrichtung in einem Einsat zel ement gemafl Figur 2. 

Figur 4 einen Querschnitt entlang der Linie IV - IV in 
Figur 3 und 

Figur 5 a bis d eine der Figur 3 entspr echende Darstellung, 
aus der der Funkt ionsablauf der erf indungsgemaften Vorrichtung 
zu ersehen ist. 
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Die Erfindung wixd im Folgenden anhand eines speziell 
gestalteten Rotors eines Zentrifugalanalysators er- 
lautert, der sich insbesondere dadurch auszeichnet , 
dal3 die ProbenkaTimier und die MefSkiivette sowie der 
5 beide verbindende Stromungskanal sich. in einem von der 
Basis des Rotors getrennten Einsatz element befinden, 
in dem die notwendigen Reagenzien auf einem Tragermaterial , 
beispielsweise in Form von Reagenzpapieren untergebracht 
sind- Es sei jedoch betont, da/3 die Erfindung auf jedes 

lo rotierende Element, in dem ein begrenztes Fliissigkeits- 
vo lumen im beschriebenen Sinne gesteuert und gemischt 
werden soll, anwendbar ist. Dies gilt insbesondere fiir 
Rotoren von Zentrif ugalanalysatoren unabhangig davon;>ob 
sie einstiickig oder aus mehreren Teilen hergestellt sind 

15 und ob die Reagenzien als Flussigkeiten in den Rotor ein- 
gefullt werden oder in fester Form darin vorhanden sind. 

In Figur 1 erkennt man einen in seiner Gesamtheit mit dem 
Bezugszeichen lo bezeichneten Rotor eines Zentrif ugalana- 

2o ly^sators, der sich um eine Rotationsach.se R drehen kanii. 
Er ist stark vereinfacht dargestellt und besteht im 
wesentlichen aus einer Rotorbasis 12, auf dem mehrere 
Einsatzelemente 1 4 in verschiedenen Positionen befestigt 
werden konnen, xvobei in der Figur der Obersichtlichkeit 

25 halber nur ein Einsatzelement 14 dargestellt und ein 

weiteres in str ichpunktierten Linien angedeutet ist. 

Die Einsatzelemente 14 erstrecken sich im wesentlichen 
in radialer Richtung entlang den strichpunktierten 
Linien 16- Sie bestehen jeweils im wesentlichen aus einem 

5o Grundkerper 18 und einem Deckelteil 2o. In Figur 1 er- 
kennt man die Probenkammerof f nung 2 2 und das Kuvetten- 
fenster 24. 

Figur 2 zeigt Einzelheiten eines Einsatzelementes 14, 
35 das mit zvei erf indung5gemai3en Steuer- und Mischvorrichtungen 
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25 und 28 versehen ist, die im Folgenden einfachheits- 
halber als Mischventile bezeichnet werden. Der Stromungs- 
kanal' fiir die Flussigkeit in dein Einsatz el sment geht 
aus von einer Prcbenkammer 3o durch einen Verbindungs- 
5 kanal 32 und 4 Reagenzf elder 35 bis 56 in die Staukammer 38 
des ersten Mischventils 25. Aufgrund der im Folgenden naher 
beschriebenen Funktionsweise des Mischventils 26, gelangt 
die Fliissigkeit im Stromungskanal weiter durch den Aus- 
laufkanal 4o in drei weitere Reaktionsfelder 41, 42 und 

1o 43. Von dort gelangt sie in die Staukammer 44 und, gezielt 
gesteuert aufgrund der Funktion des Mischventils 28, in 
den Auslaufkanal 46 und von dort in die Kuvette 48, die 
aus dem eigentlichen MefSraum So und einem Klivettenvorraum 
52 besteht. Sie ist nach oben und unten mit durchsichtigen 

15 Kuvettenf enstern 54 versehen. Die beiden Mischventile 26 

und- 28, sowie der Klivettenvorraum 52 sind mit Entluftungs- 
kanalen 55 , 56 und 57 versehen. Das Einsatzelement 14 ist 
au£ dem Rotor so eingebaut, daf3 es im wesentlichen radial 
von innen nach auiSen angeordnet ist, wobei die Proben- 

2o kammer am nachsten zum Zentrum liegt. 

Die' 'Reagenzf elder" 55 bis 56 und 41 bis 43 sind jeweils durch Ober- 
58 

strOTikanale miteinander verbunden und konnen verschiedene Funktionen er- 
Eullen und in verschiedenerlei Weise gestaltet sein. Bevorzugt enthalten 

2 5 die Felder 33 bis 56 eines oder mehrere Papiere, die mit ge- 

trockneten Reagenzien versehen sind. Das Reagenzfeld 
41 ist im Zusammenhang mit der Funktion des erfindungs- 
gemaiSen Mischventils 26 bevorzugt tiefer ausgebildet, 
wie insbesondere aus der Aufsicht auf das Einsatzelement 

3o gemafS Figur 2b zu ersehen ist. Je nach dem durchzufuhrenden 
Analyseverf ahren kann es zweckmalSig sein, wenn dieses 
Reagenzfeld lediglich ein Saugvlies als kapillaraktiv 
wirkende Fullung enthalt, das kein Reagenz tragt. In anderen 
Fallen wird aber auch dieses Vlies als Reagenz trager benutzt- 
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Die Reagensf elder 42 und 45 erfulleu wieder ahnliche 
Zwecke wie die Reagenzf elder 53 bis 56, enthaltea aber 
Reagenzien fur eine zweite Verf ahrensstuf e des mit dera 
Einsatzelement 14 durchrzuf uhrenden Analyseverf ahren . 

Im Betrieb wird eine in geeigneter iVeise verdunnte zu 
analysierende Probe durch die Offnung 22 in die Proben- 
kammer 3o bei stehendem Rotor eingefiillt. Danach xvird der 
Rotor in Drehung versetzt, so dafi die Probenlosung aus 
der Probenkammer in das erste Reagenzfeld 33 und durch 
die weiteren Reagenzf elder 34 bis 36 in das erste Misch- 
ventil 26 gelangt . . Beim Durchs tromen der Reagenzf elder 
w-erden die in diesen enthaltenen Reagenzien aufgelost 
und gelangen mit der Probenlosung in das Mischventil 26. 
Die Funktionsweise der in den Reagenzf eldern enthaltenen 
Reagenztrager und der Vorgang des Auflosens der Reagenzien 
ist in der DE-OS 3o 44 385 naher beschrieben, auf die' hier 
Bezug genommen wird- Aus dem ersten Satz Reagenzf eldern 
gelangt die Flussigkeit, wie erwahnt, in die Staukammer 38 
des Mischventils 26, wo sie solange verbleibt, wi.e eine hinreichend 
hohe Drehzahl des Rotors 1o aufrechterhalten T^drd, Diese leit be- 
stimmt sich Lasbesondere nach der fur die erste Verfahrensstufe not- 
wendigen Inkubationszeit des Reaktionsgemisches . 

Aufbau und Funktion des Mischventils 26 werden im Folgenden anhand 
der Figuren 3 bis 5 naher beschrieben. 

Figur 3 zeigt einen vergrolSerten Ausschnitt der C^uer- 
schnittsdarstellung gemaiS Figur 2. Man erkennt das 
staukammer seitige Ende des Reagenzf eldes 36, das mit einer 
Trenjiwand 6o abgeschlossen ist, die auf der Seite des 
Reagenzf eldes schrag von radial einwarts unten nach 
radial auswarts oben geneigt ist. Oberhalb der Trennv/and 
befindet sich die Einlauf of f nung 62 der StaukaxHiaer 38. 

Die Staukammer 38 ist in der dargestellten Ausfuhrungs- 
form derart ausgebildet, dafS sie in zentrifugaler Richtung, 
also in Figur 5 nach rechts vollstandig geschlossen ist. 
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Der radial aufSerste Teil der Staukammer wird als 
S taukammerboden 64 bezeichnet- 

Aus der Staukammer heraus fiihrt der Auslaufkanal 
5 4o,' der, wie aus dem Querschnitt nach Figur 4 deutlich 

2u ersehen ist, einen langlichen, im wesentl ichen recht- 
eckigen Querschnitt aufweist. Aus den Figuren 5 und 4 
ist deutlich zu ersehen, daiJ die eigentliche Staukammer 
38 sehr viel tiefer (Distanz a) ausgebildet ist, das-heifSt in der 

lo Querschnittsdar stellung nach Figur 4 sehr viel breiter 
ist, als der Auslaufkanal 4o . Die Flache begrenzt 
den Auslaufkanal zusammen mit der Innenflache 6 7 des 
Deckels 2o auf eine Breite b. Die Flache erstreckt 
sich mit ihrem Bereich 66 in die Staukammer 38. In den 

15 Figuren erkennt man die Flache 7o, die auf der radial 
auiJeren Seite der Staukammer 38 durch den Obergang von 
der gro/3en Tiefe a der Staukammer auf die geringe Tiefe 
b des Auslaufkanals 7o entsteht. 

2o In radialer Richtung betrachtet, also in der Zeichenebene 
von Figur 5, verlauft der Auslaufkanal 4o in einem ersten 
Abschnitt 72 nach radial innen und unten, also mit einer 
Richtungskomponente auf die Rotationsachse R zu . In dem 
zweiten Abschnitt 73 dagegen verlauft der Auslaufkanal 

25 mit einer Richtungskomponente radial von der Rotations- 
achse weg. Beide Abschnitte warden durch die Stauwand . 
74 getrennt. Der am.nachsten zur Rotationsachse R liegende 
Teil der Stauwand 74 wird als Scheitelpunkt 76 bezeichnet. 
Der zweite Abschnitt des Auslaufkanals miindet in zentr ifugaler 

3o Richtung in einen Auf nahmeraum, der be'i dem hier dar- 
gestellten Mischventil 26 durch das Reagenzfeld 41 ge- 
bildet vrivd. Der Auslaufkanal 46 des Mischventils 23 
miindet in den Kiivettenvorraum 52 (Figur 2) . Wesentlich 
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ist, daft das Ende des Auslauf kanals , das heif3t seine 
Mundung in den sich anschl ie/3enden Aufnarnneraum 4.1 
beriiehungsweise 52 we iter weg von der Ro tat ions achse 
liegt^ als der radial aufierste Tail der S taukammer . 

In Figur 3 erkennt man schlie/Slich noch einen Ober- 
laufkanal 78 in der oberen Wand ^^der Staukammer 38, 
durch den bei der ersten Drehzahl ein einen bestimmten 
Grenzwert iibers teigendes Flussigkeitsvolumen ab- 
flielSen kann, Dieser Oberlaufkanal 78 ist nur dann 
notwendig, wenn die S taukammer 53 in an sich bekannter 
Weise gleichzeitig zur Begrenzung des aus dem Misch- 
ventil 26 xveitergeleiteten Volumenstroms verwendet 
werden soli. Er ist daher in der Zeichnung gestrichelt 
dargestellt . 

Die Funktionsweise der erf indungsgemafien Steuer- und 
Mischvorrichtung wird im Folgenden anhand der in den 
Figuren Sa bis 5d dargestellten Verfahrensschritte 
naher beschrieben. Dber den Figuren befindet sich 
ein Diagramm fiir den Drehzahlverlauf des Analysator- 
rotors, durch das das verwendete Drehzahlprograimu ver- 
deutlicht wird. 

Figur 5a zeigt das Stadium, bei dem die Fllissigkeit 
aus dem letzten Reagenzfeld 36 der ersten Stufe mit 
einer hinreichend hohen Drehzahl Qlm Beispiel loco 
Umdrehungen/ Minute) herausgeschleuder t wird und- in 
die Staukammer 38 gelangt, Diese Drehzahl muIS so hpch 
bemessen sein, dafi die Flussigkeit durch Zentrifugal- 
kraft gegen den S taukammer boden 54 gedruckt wird. Je 
nach der Relation z^^'ischen der auf die Flussigkeit 
wirkenden Zentrxfugalkraf t einerseits und der Schwerkraf 
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andererseits jbildet sich eine mehr oder weniger srark 
gekrummte und geneigte FlQss igRei tsdberf lache So, 
Die Drehzahl mufJ dabei so hoch bemessen sein, dai'S die 
Flussigkeit im Kraftespiel zwischen der Zentrifugal- 
kraft und der ihr in dem ersten Abschnitt 72 des Aus- 
laufkanals entgegenwirkenden Kapillarkraft noch nicht 
weiter als maximal bis zu dem Scheitelpunkt 76 in den 
Auslaufkanal eindringt . 

Figur 5b zeigt den Zustand wahrend der Rotation mit 

der ersten Drehzahl, Man erkennt aus dieser Figur auch 

die Funktion des fakultativ vorgesehenen Oberlauf kanals 

78, der sich an der Stelle befindet, an der die Flussig- 

keitsoberflache So bei der entsprechenden Drehzahl und 

deiTi- gewunschten maxinalen Volumen endet. 

* 

Figur Sc zeigt das Auslaufen der Flussigkeit durch den 
Auslaufkanal 4o . Wie aus dem Drehzahldiagramm uber der 
Figur zu ersehen ist, ^xrurde die Drehzahl erheblich ver- 
mindert, beispielweise auf ca. 5o Umdrehungen/Minute . 
Die Oberflache So ^vird dadurch sehr viel weniger steil, 
weil die Zentrifugalkraf t bei dieser geringen Drehzahl 
weniger stark ist als die Schwer kraft . Nun uberwiegt 
in -dem ersten Abschnitt 72. des Auslaufkanals 4o, der 
im wesentlichen entgegen der Zentrif ugalr ichtung ver- 
lauft, die Kapillarkraf t gegeniiber der Zentrif ugalkraft . 
Im zweiten Abschnitt 75 des Auslaufkanals wirken beide 
Krafte in der gleichen Richtung, weil dieser eine 
Richtungskomponente in Zentrifugationsr ichtung hat, 
Dadurch fiillt sich, wie aus Figur 5c zu ersehen ist, 
der Auslaufkanal aufgrund der Kapillarkraf t 
mit Flussigkeit, 
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In Figur 5d ist ein Verfahr ens stadium dargestellt , 
bei dem die Drehzahl langsam wieder erhoht vmrde . 
Dies darf erst geschehen, ;venn die Fliissigkeit im 
Auslaufkanal einen Punkt erreicht hat, der waiter 
5 weg von der Ro tationsachse liegt als der S taukammer- 
boden 64. Wenn in diesem Zustand ( wie beispielsweise 
in Figur 5c dargestellt) die Drehzahl langsam wieder 
erhoht wird, wirken auf die Fllissigkeitsteilchen in dem 
von der Staukammer 58 abgei^randten Teil des Auslauf- 

1o kanals 4o in dem Zentrifugations-Kraf tfeld starkere 
Krafte als auf die im staukammerseitigen Teil des 
Auslaufkanals 4o b.efindl ichen Wasserteilchen der Fliissig- 
keit.. Dieser Effekt ist vergleichbar dem Wirkprinzip eines 
im chemischen Labor gebrauchlichen Saughebers im Schwere- 

15 £eld. Bei der langsamen Beschleunigung des Rotors wird 

dadurch die Fliissigkeit in den Aufnahmeraum 41 beziehungs- 
weise 52 getrieben. In Figur 5d ist der Zustand darge- 
stellt, bei dem die gesamte Fliissigkeit den Scheitelpunkt 
75 gerade uber-^vunden hat und wieder auf die voile erste 

2o Drehzahl beschleunigt werden kann. 

Die Staukammer 38 kann in verschiedenerlei Weise gestaltet 
sein, wobei die fur den Einzelfall sinnvollste Gestaltung 
durch Versuche bestimmt werden kann. Jedenfalls muI5 ihr Fassungs- 

25 veimogen bei der ersten Drehzahl grower sein als das maximale Vo lumen 
der Fliissigkeit, Fur den erfindungsgenaalSen Effekt ist es guns tig, wenn 
•die Staukammer 38 elrie im Verhaltnis zum Volumen relativ kleine benetzte 
Oberflache aufiveist- Da sie namlich aus praktischen Grtinden bevorzugt 
aus dea gleichen >&terial xvle der Auslaufk'anal' besteht, tvdrd auch ihre 

3o Oberflache von der Fliissigkeit benetzt. Dieser Effekt xvurde bei einer 
zu engen Gestaltung der Staukammer 58 der gexviinschten Kapillar- 
wirkung des Auslaufkanals 4o entgegenwirken. 
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Der Auslaufkanal 4 0 selbst kann im Rahnen der vor- 
liegenden Erfindung ebenfalls stark variiert warden. 
Die gewunschte Kapillarwirkung kann statt der in 
den Figuren dargestellten rechteckigen Querschnitts- 
gestaltung auch durch eine entsprechende Faserful- 
lung Oder beispielsweise durch ein Nutenprofii reali- 
siert sein. In jedem Fall wird die Kraft, mit der 
die Fliissigkeit in den Kapillarspalt des Auslaufkanals 
4 0 gesogen wird, einerseits durch die Benetzungseigen- 
schaften des Materials und andererseits durch die charak- 
teristische Breite b des Kapillarspaltes bestimmt. Xm 
Einzelfall laBt sich die optiiuale Relation von Kapillar- 
spaltquerschnitt, insbesondere der charakteristischen 
Breite b, verwendetexn Material und Verlauf des Aus- 
laufkanals 4 0 durch Versuche bes timmen. 

Die in den Figuren dargestellte Gestaltung des Aus- 
laufkanals 40, bei der dieser in seinem durch den Be- 
reich 66 der Flache 65 definierten Bereich bereits 
wahrend der Rotation mit der ersten Drehzahl zwangsweise 
benetzt wird, ist besonders bevorzugt, da die Zuverlassig 
keit der erf indungsgemaBen Einrichtung dadurch erhoht 
wird . 
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Andererseits sind aber auch Anwendungsf alle denkbar, 
bei denen diese MaBnahme nicht notTvendig oder zweck- 
inaiSig ist und der Auslaufkanal an einer Stelle in die 
Staukammer mundet, die bei Rotation mit der ersten 
Dreh-ahl nicht von der Flussigkeit benetzt wird, 

Bevorzugt ist der Aufnahmeraum 41 rait einer kapillar- 
aktiven Fiillung oder Gestaltung versehen. Das heiiSt 
es ist beispielsweise ein Vlies vorhanden, durch das 
die Flussigkeit, wenn sie den Auslaufkanal vollstandig 
gefiillt hat, .in den Aufnahmeraum angesaugt wird. Bei 
dieser Ausf uhrungsf arm der Erfindung ist es nicht 
notwendig, dal3 der Auslaufkanal 4o in seinem zweiten 
Abschnitt 73 in zentrifugaler Richtung verlauft. Er 
konnte beispielswsise auch von der Staukammer 58 aus 
unmittelbar senkrecht nach unten verlaufen, so dai3 
beim Absenken der Drehzahl die Flussigkeit nur noch 
' durch Kapillarkraft und nicht, wie zuvor beschrieben, 
durch eine susatziiche Zentr ifugalwirkung in den Auf- 
nahmeraum 41 gefordert wird. 



In einer praktisch bewahrten Aus fiihrungs form der 
Erfindung wird Polymethyimetacrylat als Material fur 
das Einsatzelement vertvendet, das die notwendigen 
Benetzungseigenschaf ten gegeniiber den in der klinischen ' 
Analytik liblichen Fliissigkeiten hat. Soil das Einsatz- 
element als Kunststof f spritzteil in grofien Zahlen her- 
gestellt werden, so ist insbesondere Polystyrol als 
Material geeignet . . 

Bei einer Aus fuhrungs form der Erfindung, bei der die 

von dem Mischventil 26 auf zunehmende Fluss igkeitsmenge 

4o bis 4 5/ul betragt, hat sich in praktischen Versuchen 

ein Auslaufl-anal mit einer charakteristischen Breire zwischen o,2 und 1 mm, 
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bevorzugt o,5 mia be^vahrt, wobei die Langsdimens ion 
des Querschnirrs ca. 2 bis 4 mm betrug. 

Oberraschenderweise erlauben die beschriebenen er- 
f indungsgemai3en Mischvent ile 2 6 und 28 nicht nur das 
Steuern des Flussigkeitss troms insbesondere bei mehr- 
stufigen analytischen Verfahren, sondern es wird zugleich 
eine sehr gute Durchmischung der Flussigkeit erzielt. 
Dieser zunachst unervartete Effekt der erf indung5gemaI3en 
Konstruktion la/St sich wohl so erklaren, da/S sich in 
der Staukaimner 38 zunachst Schichten verschiedener Kon- 
zentration bilden, die sich nur relativ langsam durch- 
mischen- Beim Absenken der Drehzahl treten diese Schichtei 
dann wohl im wesentlichen parallel in den Auslaufkanal 4o 
ein. Dort werden sie wahrend des Auslaufens gemischt, 

Nachdem die zu unter suchende Flussigkeit in dem Ein- 
satzelement 14 in der zuvor geschilderten vVeise das 
Mischventil 26 durch Absenken und Wiedererhohen der 
Drehzahl durchlaufen hat, gelangt sie,;^ie beschrieben, 
in das Reagenzfeld 41, das als Auf nahmekammer fungiert. 
Wie aus Figur 2b zu ersehen ist, ist dieses Reagenz- 
feld bevorzugt tief er ausgef uhrt als die anderen Reagenz- 
felder, so daf3 das gesamte Fluss igkeitsvolumen in diesem 
Reagenzfeld aufgenommen werden kann- 
Von dort gelangt sie- bei weiter erhohter Dreh- 
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zahl durch die gegebenenfalls mit entsprechenden Trocksn 
rsagenzien oder anderen in der DE-OS 5o 44 535 be- 
schriebenen Einrichtuagen gefiillteii Reagenzfelder- 42 
--und 45 ia das zweite Mischventil 23. In diesem Mi-sc-h- 
ventil bleibt die Flussigkeit, wie in ersten Misch- 
ventil 25, solange die erste hohere Drehzaiil aufrecht 
erhalten wird. -A'enn die gegebenenfalls ge^viinschte zweite 
Inkubations zeit abgelaufen ist, wird, genau wie zuvor 
beschrieben, die Drehzahl abgesenkt und nach 
Fullung der Auslaufkapillare 4 6 wieder erhoht, so daft 
die Flussigkeit aufgrund der erf indungsgema/3en Wirkungs- 
weise des Mischventils 28 in den Kuvettenvorraum 5 2 
und von dort in den Mefiraiim 5o eindringt. Das zweite 
Mischventil wird zweckmaiSigerweise auch dann vorgesehen, 
wenxi vom Reaktionsablauf her keine zweite Inkubations- 
zeit notwendig ist, weil auch in diesem Falle die er- 
f indungsgemaSe Vorrichtung eine besonders intensive 
und schnelle Homogenisierung der in die Staukaminer 44 
zugeftihrten Flussigkeit bewirkt. 
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Paten-ban 5 priiche 

Vorrichtung zum Stsuern und Mischen einer dem Ein- 
. f lu3 der Zentrif ugalkraf t in einem um eine Achse 
rot-ierenden Element, insbesondere dem Rotor (10) 
eines Zentrif ugalanalysators ausgesetzten Fliissig- 
keitsstromung , wobei die zu steuernde Fliissigkeits- 
menge ein begrenztes Volu3nen hat, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB 

im Stromungskanal (22, 32 - 36, 48) fur die Fliis- 
sigkeit mindestens eine Staxikaimaer (38) vorgesehen 
ist, deren Rauminhalt groBer ist als das maximale 
Flussigkeitsvolumen und die so geformt ist, dafl die 
Flussigkeit bei einer Rotation des Elementes (10) 
mit einer hinreichend hohen ersten Drehzahl in 
ihr verbleibt und 

mit der Staukammer (38) ein Auslaufkanal (4o) in Ver 
bindung steht , der so geflihrt und angeordnet ist, 
daB mindestens ein Teil davon radial naher zur Ro- 
tationsachse (R) als die Flussigkeitsoberf lache 
(80) wahrend der Rotation mit der ersten Drehzahl 
liegt, dessen Wande aus einem von der Flussigkeit 
benetzbaren Material bestehen und dessen Querschnitt 
so gestaltet ist, daB die Flussigkeit bei einer 
zweiten Drehzahl, die kleiner ist als die erste Dreh 
zahl, durch Grenzf lachenkraf t getrieben in den Aus- 
laufkanal (40) eindringt. 

Vorrichtung nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet , 
daB der Auslaufkanal (40) an einer solchen Stelle 
(bei 66) in den Stauraum mundet, daB er schon wah- 
rend der Rotation mit der ersten Drehzahl von der 
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Fliissigkeiii benstst; wird und mindestens dsr erste 
Abschnitt (72) des Auslaufkanals nrit einer Kompo- 
nente in Richt:iing auf die Rotationsachse (R) ver- 
lauft . 

Vorrich-cung nach eineia der Anspruche 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet:, dafi der Auslauflcanal (40) 
in eineia mit einer kapillaraktiven Gestaltimg oder 
Fullung versehenen Raum (41) miindet. 

Vorrichtung nach eineia der Anspruche 1 bis 3 , 
dadurch gekennzeichnet , daB der Auslaufkanal (4 0) so 
verlauft:, daB er radial einvrarts von der wahrend der 
Ro'-tation mit. der ersten Drehzahl in der Staiikaimner (38) 
sich ausbildenden Flussigkeitsoberf lache (80) einen 
Scheitelpunkt (76) hat, wobei er in eineia ersten Ab— 
schnitt (72) bis zu dem Scheitelpunkl: (76) mit. einer 
Richtungskomponente auf die Rotationsachse (R) zu und 
in einem zweiten Abschnitt (73) ab dem Scheitelpunkt 
(76) mit einer Richtungskomponente radial von der Rota- 
tionschse (R) weg verlauft, 

Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet , 
daB das Ende des Auslaufkanals (40) weiter weg von der 
Rotationsachse (R) liegt als der radial auBerste 
Teil (64) der Staukammer (38) . 

Vorrichtung nach einera der Anspruche 1 bis 5 , da- 
durch gekennzeichnet / dafi die Staukammer (38) eine • 
moglichst kleine benetzte Oberf lache hat- 

Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Staukammer (38) in 
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ihrer oberen Wand (79) einen uberlauf (78) hat, 
durch den bei der ersten Drehzahl ein einen bestimm- 
ten Grenzwert iibersteigendes Fliissigkeitsvolumen 
abflieBt. 

Verfahren zum Steuern und Mischen einer der Zentri- 
fugalkraft in einem urn sine Achse rotierenden Element 
ausgesetzten Flussigkeitsstromung in einer Vorrichtung 
nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet , 
daB man die Flussigkeit mit einer Drehzahl mit Hilfe der 
Zentrifugalkraf t in die Staukammer treibt, wahrend der ge- 
wiinschten Auf enthaltsdauer in der Staukammer eine Dreh- 
zahl aufrecht erhalt, die in einer Zentrif ugalbeschleuni- 
gung resultiert, die groBer ist als die Gravitationsbe- 
schleunigung, und nach Ablauf der gewiinschten Aufenthalts- 
dauer in der Staukammer die Drehzahl so weit senkt, daB 
die Flussigkeit den mit der Staukammer verbundenen Aus- 
laufkanal durch Grenzf lachenkraf t getrieben fiillt. 

Verfahren nach Anspruch 8 zum Betreiben einer Vorrich- 
tung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet , daB man nach 
Fiillung des Auslauf kanals die Drehzahl wieder so weit 
erhoht, daB die Flussigkeit durch die Zentrif ugalkraft 
aus dem Auslauf kanal ausgetrieben wird. 
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